In order to recover nickel ion in a spent electroless nickel -phosphorus alloy plating bath and, at the same time, to remove impurities such as iron and zinc, the applicability of solvent extraction with LIX84I as the extractant has been investigated using actual spent bath. Although the extraction efficiency of nickel from the spent bath is considerably lower than that from the nickel sulfate-nitrate solution, nickel in the spent bath is selectively extracted with high efficiency (> 99 %) at the pH of 6 -7. The extracted nickel is effectively stripped by sulfuric acid at a pH of less than 3. On the basis of these results, a flowsheet for recovering nickel from the spent bath is proposed. Chemical equilibrium calculations of the spent bath have shown that the complexes of nickel with anions such as lactate and phosphonate ions become predominant in the pH range between 2 and 6. This results in the depression of nickel extraction efficiency from the spent bath as compared with that from the nickel sulfate-nitrate solution. By combining these aqueous equilibrium calculations with the extraction equilibrium and the successive aggregation equilibria of the active component of the extractant in the organic phase, the extraction behavior of nickel is quantitatively predicted. 1．緒 言 近年，先端産業の発展とともに，非常に多様な表面処理が行わ れ，それら工程からの廃液はますます複雑で多様な組成を有する ものとなっている。これら廃液は，現状ではほとんどがスラッジ 化処理されているが，スラッジ処分場の確保が非常に困難である ことを考えれば，排出物・廃棄物抑制型の新しい廃液処理プロセ スの開発が必要である。電子部品，精密機械部品などの生産に欠 かせない無電解ニッケルめっきは，表面処理の代表例であるが， なかでも無電解ニッケル-リン合金めっきは使用例が多い ( 電気 鍍金研究会，1994；神戸，2000)。無電解ニッケル-リン合金めっ き浴には，多くの場合，硫酸ニッケル ( ニッケル供給源 )，次亜リ ン酸ナトリウム ( 還元剤 )，有機酸 ( 錯形成剤・緩衝剤 ) などが含 まれている。このめっき浴を硫酸ニッケル，次亜リン酸ナトリウ ム， pH 調節剤として水酸化ナトリウムを補充しながら繰り返して 使用するうちに，硫酸イオン，ナトリウムイオン，次亜リン酸イ オンが酸化されて生成した亜リン酸イオン，めっきの対象表面か ら溶出する亜鉛や鉄などがめっき浴中に蓄積し，めっき皮膜の性 質が悪化したり，めっき浴が不安定になったりしていく。このた め，ある程度まで使用しためっき浴は使用済みとしてスラッジ化 処理されている。それゆえ，環境保全，資源保護の立場から，こ れら使用済み無電解ニッケルめっき浴からの，ニッケル，次亜リ ン酸，有機酸といった有用成分のリサイクルプロセスの確立が望 まれる。 水溶液中の各種成分の分離方法には，沈殿法，イオン交換樹脂 法，吸着法，溶媒抽出法などが知られているが，その中で溶媒抽 出法は，金属間の相互分離能が高く，また比較的高濃度の成分に 対して有利であるので，対象とする金属を通常 kg m -3 のオーダで 含有している使用済みめっき浴の処理に対して有用と期待でき る。 Brooks (1987) は，LIX63 と bis(2-ethylhexyl)phosphoric acid の混 合抽出剤により，使用済み無電解ニッケルめっき浴中の不純物で ある鉄，銅，亜鉛，鉛等を抽出し，ニッケルを抽出残液に残す方 法を提案している。この研究では，抽出残液中に多量に存在する 亜リン酸とニッケルの分離が未検討であったが，その後，抽出残 液からニッケルをシュウ酸ニッケルとして沈殿分離し，さらに溶 液中に残存するニッケルは陽イオン交換樹脂を使用して分離する 方法を提案している (Brooks, 1993)。しかし，この方法でのニッケ
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